CODING FORM FOR SRC INDEXING PEVISED 10/15/86

oooooooooooo

FRODIZCTION AND CONTROL OF BREATHABLE DIPHENYL METHANE

Chemica! Category




PA-OTSE

\‘ R

0002916558

r-Inhalationsversuche
al Cygl

Lonsversuche an Ti mit MDI-Substanzen wird ein

und 3 pm bendtigt, das in einen Luftstrom von 3oc

in Konzentrationen von 1 mg/m”~ und 3oo mg;m; elﬂdlspergiert verden
mul. FuBend auf den in unserem Schreiben vom 1.3,79 dargelegten Ld-
gungsvcrschldagen wurde zwischen dem Internationalen Isocyanat

tut und der Bayer AG ein Research Agreement Uber Versuche zur Aerosoi-
erzeugung und -messung geschlossen (III Project Number EA-9-MDI Aeroc-

sol Generacion, September 1979).

Der vorliegende Bericht beschreibt die im Rahmen dieses Projektes von
uns durchgefiuhrten Arteiten und geht ausflhrlich auf die erhaltenen
Ergebnisse ein. Uber die von Dr. Keller und Or. vogtel durchgefinhrten
Arbeiten zum analytischen Aerosolnachwels wird ein eigener Bericht

erscheinen.

Wegen der vermuteten toxischen Eigenschaften der MDI-Aercsole wurde

zur Durchfihrung cer Versuche eigens eine freiluftanlage aufgebaut.




Alle Vorvarsuche wurden an einer tzf 1l - vorgenommen, die
inndhernd cie gleichen

Bel den Versuchen mit

die Atmosphdre mit einem hochwirksamen

solteilchen befreit,
am besten geeignet flr die Aerosolerzeugung aus flissigen Substan-

erviesen sich Zweistoffdlsen mit ft bzw., Stickstoff als Treibgas.

Lu
fur dia hohen und flr die niedrigen Konzentrationen missen jedoch je-

weils unterschiedliche Generatortypen verwendet werden, Die Herstellung
von Kenzentrationen von 1 mg;’m3 ist mdglich mit einer abgewandelten In-
halations-Zerstiuberdise mit erigen Bohrungen flUr Flussigkeit und Treib-
stoff, FUr die Erzeugung von Konzentrationen von 3oo mg/m3 mussen zvel

oder drei Disen Typ 97a der Firma Schlick kombiniert werden.

Die Abtrernung des Grobanteils >3 um gelingt mit speziell ausgelegten
lZyklonen, Es erwvies sich als nicht erforderlich, den gesamten Luftstrom
von 3oo0 mJﬁh zu behandeln., Dis Zyxklone konnen unmittelbar vor die Zer-
stauberdlse gesetzt und so zu einer Einheit kombiniert wverden. Menge
und Feinheit des Aerosols hangen aulBer von der Generatorkonstrukticn

ven den Treibges- und FlUssigkeitsdriicken sowie der Temperatur ab, Die
Grobabscheidung ist eine Funktion des Zyklontyps und des Gasdurchsatzes.
Die rrfecrderlichen Verdlsungs- und Abscheidebedingungen muBten in ent-

sprechenden Versuchsreinen aufgerunden werden,

Die maximale Verdisungsdauer filr das MDI betrug fir die niedrigen Kon-
zentrationen ca. 4 Stunden, flr die hohen Konzentratiomen ca. 15 Minuten,
FUr ldngere Verdisungszyklen missen spater entsprechend grdBere Vor-

ratsbehdlter vorgesehen werden,

Die Uberwachung des Aerosols, d.h. die Messung seiner Feinheit und sei-
ner Konzentration, erfolgte mit Hilfe des Kaskadenimpaktors. Hierbei
vird das Aerosol nach GridBe fraktioniert auf Glasplattchen aufgefangen

und anschlie@end mit einer Halbmikrowaage ausgewogen,




Als Munitorgerate fur di
melgerdte., \Von drei erprco
225 als das beste, um eine eventuelle Stdrung oder Anderung in der

Aerosolerzeugung momentan und sicher anzuzeigen,

Zum analytischen Nachweis der Aerosole wurden diese mit dem Kaska-
denimpaktor aufgefangen, sodann erst gravimetrisch und anschlielend
mit Infrarotaralyse bestimmt, Die Aufenthaltsdauer der Aercsole 1m

Inhalationskafig wurde durch eine Verveilzeitkammer mit ahnlicnen Ab-

: : R i : ; . S
messurgen simuliert. Bei hoheren Konzentrationen | ~ 5 mg/m”) konnen

zwischen 80 und 90 % der gravimetrischen Mengen aucn analytisch nach-
geviesen werden, bei kleineren Konzentrationen nur etva noch die
Halfte., Die Grinde hierfir sind noch nicht genau tekannt. Der Aur-
enthalt in der Verweilzeitkammer versndert die Acrosole jedoch weder

physikalisch noch chemisch.
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Auf gabenbeschreibung f:B&ﬁL?,H

Fur Inhalationsversuche an Tierer wird ein Aerosol der GroCe o,3
bis J jim benotigt. Dieser GrdGBenbereich wurde ven den zistindigen
Fachgremien des III festgelegt, er kennzeichnet den sog. alveola-
ren Bereich der Partikeldeposition., Die Partikelkonzentrationen

sollen fir die Langzeituntersuchungen (ca. &4 Wochen) .a. 1 mg/m

- .. . - / % o
Atemluft, fir die Kurzzeituntersuchungen (1 Stunde) ca. oo mg/m

betragen,

- = i ; 7
Nach Telex vom 15.1.79 von Dr, Clark wird das .ammervolumen lo m

L - - . :
betragen und der volumenstrom 5 m”/min. Alle Aerosulkonzentrationen

. . = s = 3, ,
sind daher fir einen Lurtstrom von 3uc A" /h zu beziehen.

Die uns gestellte Aufgabe bestand darin, unter Einhaltung obiger Da-
ten Techniken zur Erzeugung, Messung und Uberwachung von Aerosolen
geeigneter MDI-Substanzen zu entwickeln und zu erproben. Der von uns
vorgeschlagene Ldsungsweg ist im Schreiben an “errn Or. Popper

.3.79 dargelegt,

Bemerkung: Die GrdBenathangigkeit der alveolaren Deposition ist
z.Z. noch Forschungsgegenstand (1), Uberwiegen« wird
ein wie in Bild 1 aus (2) gezeigter Depositionsverlauf
angenommen, der auch noch Partikel > 3 um umfaBt. Fur
nicht-inerte Substanzen wie MDI ist jedoch auch die
bronchiale Ablagerung grdBerer Partikel zu beachten,
Gerade letztere entstehen in der Praxis in groBeren
Mengen (3).Beziglich der Konzentrationen scllte kinf-
tig auch ein in der Praxis anzutreffender Bereich um

lo bis 50 mgﬁm3 untersucht werden.

-
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Hyagienische Vorkehrunaen

Wegen der besonderen Gefahrlichkeit toxischer Aerosole muBten beson-

dere Vorkehrungen getroffen werden, um eine Gefdhrdung des Labor-




personals auszuschlieGen.

Da die Arbeiten wegen der zu grolen Dimensionen der Rohrleitungen
nicht unter dem Abzug durchgefihrt werden konnten, wurde eigens
ein MeGBstand auf dem Dach des Gebdudes aufgebaut. Die Luftfihrung

und VYerdlsung muBte so erfolgen, dal keine Aerosole und kein Spruih

nach drauBen traten. Die Abluft (300 meh) wurde nach Passieren

eines Filters Uber Dacn (2leitet. Das Filter wurde so ausgewdhlt, da@
eine weitgeheri”’e Abscheidung der feinen Aerosole gewdhrleistct ist,
Ein gleiches Filter empfiehit sich auch flr die spateren Tisrver-

suche,

Alle Verdisungsversuche zum Auffinden der geeigneten Disenaggregate
und der erforderlichen Verdlsungsbedingungen wurden mit einer Ersatz-
flussigkeit durchgefihrt, die den gleichen Zdhigkeitswert aufwies

wie das MDI 44 V 20,

Bezlglich der allgemeinen Sicherheitsvorkehrungen wurde die hierflr

vom Int. Isocyanat Inst. herausgegebene Richtlinie (4) beachtet.

E"’I wfo s s

Der Aeroscolgenerator befand sich vor dem offenen Ende einer ca, 8 m
langen Mischstrecke vom @ 15 com, Mit Hilfe eines Strzhlgeblidses wu--

de in die Rohrstrecke Umgebungsluft eingesaugt, die als Tragergas fur
die Aerosole diente, Die Aerosolteilchen wurden in einem Filter weit-
gehend abgeschieden, bevor die Luft Uber Dach gchlasen wurde. Vor dem
Filter befanden sich die Eptnahmestellen flr die Acrosolprobzn sovie
die MeBstelle fir die Luftgeschwindigkeit, Bild 2 zeigt den Aufbau
schematisch, a2 e lNe drono \

Zur Untersuchung der toxischen Stabilitat der Aercsole ervies es
sich spdter als notwendig, den Aerosolstrom durch eine Verweilzeit-

kammer zJ leiten., Die Kammer war aus einem Holzrahmen und aus Plastik-

folien aufgebaut und hatte die Abmessungen 2x2x1,7 m3 = ms. Da~

—

mit kann man, bei entsprechender Variation des Gasdurchsatzes, gleiche




oder auch grdBere Verweilzeiten erreichen wie in dem vorgesehenen In-

halaticnskdfig von lo m3 Inhalt, Die Kammer befand sicn am Ende der

Mischstrecke.

{ ! ‘
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Generatoren fiur Flissigaerosole v

A= gret &

Eine Ubersich® Uber alle in Frage kommenden Methoden zur Flissigkeits-
zerstiubung findet man in Tabelle 2.1 von /5/. Erfahrungsgemdl lie-
fern sowohl Rotationszerstduber (spinning disk) als auch Finstoffdisen
/3/ ein zu grobes Tropfenspektrum. Prinzipiell geeignet zur Herstel-
lung feiner Aerosole sind Ultraschallvecrnebler /6/. Gemal Anfrage bei
einer Herstellerfirma /7/ beschranken sich die auf dem Markt angebcte-
nen Ulitraschallvernebler jedoch aur wdBlrige Flissigkeiten, da zahere

Ole (MDI 44 V 20 hat ca. 300 cP) die Schallenergie schlucken. Zweistoff-

disen schienen uns daher am ehesten geeignet.

Eine Ubersicht Uber kommerzielle Zweistoffdisen findet man in Tabelle 2
von /8/. Die dort gamachten Anyaben sind jedoch nicht ausreichend fir
eine Auswahl der geeignetsten Aggregate, eine systematische Durchpri-
fung verbot sich aus Kostengrunden. Detailliertere Angaben fanden sich
in einem Firmenprospekt /9/, deren Generator auf Leihbasis bestellt

und erprobt wurde. Leider entsprach er nicht den gewinschten Anforder-
ungen, Ein Teilerfolg wurde mit einer kommerziellen Dlse der Firma

/lo/ erreicht. Der Hauptteil der Arbeit muBte sich daher auf die Er-
probung und Anpassung der im eigenen cabor vorhandenen DUsenaggregate

konzentrieren,

Es ervias sich als unmdglich, lediglich durch Anderung der Verdisungs-
parameter am gleichen Aggregat eine Variation dez Aercsoclkcnzentration
im Verhdltnis 1 zu 3oco0 mQ/m3 z\ bekommen. FlUr die Hochkonzentration

und filr die Niedrigkonzentraticn muB also jeweils eine eigene Zerstiu-

berdise vorgesehen werden.
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Generatoren fir Niedrigkonzentrationen

Zur Erzeugung von Aerosolkonzentrationen um 1 mg,’mJ mit Trépfchen-
groBen < 3 um erwviesen sicn mouirizierte mediziniscne Inhalations-
disen als am geeignetsten., In Bild J ist ihr Aufbau zu erkennen,
Uber einen zentralen Druckikanal blast Treibgas einen Bugel an. Beid-
seitig vom Bugel endet je ein Sauqgkanal, durch den die FlUssigkeit
nach oben gerissen wird., Das Aerosacl tritt seitwdrts aus dem Kopf-
stick aus. Gehduse und Diseneinsatz wuraen aus Edelstahl gefertigt,

um Korrosion auszuschlielen.

Menge und Feinheit des erzeugten Aerosols hdngen auBer von den Ver-
disungseigenschai'ten der FlUssigkeit vom Treibdruck und von der \eite
der Bohrungen ab,
§
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Generatoren fir Hochkonzentrationen

Es erwies sich als auﬂerﬁrdentléch schwierig, Nebel kleiner als BJum
in Konzentrationen von 3ao mg/m) herzustellen. Als noch am ehesten
geeignet erschien uns eine Dise Typ 970 der Fa,., Schlick /lo/. Bei
dieser Dilse muB Uber der Flissigkeit ein gewisser Druck aufgebaut
verden. Hierzu wurde ein Druckbehalter gefertigt, von dem die Flis-
sigkeit Uber einen Schlauch zur Dise geleitet wird. Der Diueck wird
Uber eine Gasflasche aufgebaut., Die Verdisungsmenge 138Gt sich aulBerdem

durch Anderung einer Spaltweite an der Dise beeinflussen.

Der Aufbau ist in Bild 4 schematisch angezeigt, Zwei DUsen wurden zu
einem Aggregat zusammengeschlossen, fir spdter muB eine Dreierkombi-

naticn vorgesehen werden.

/f_,‘ {";-V ;;.,.!'L(,-“.\ lt Fiﬁf r ) 3,49-\

Abscheidung des Grobanteils >3 um

Bei jeder Zerstdubung entstehen neben den feinen Tropfen auch grdbere

Tropfen. Will man ein Aerosol < 3 pm, sc mu@ man den Grobanteil ent-

fernen.




Prinzipiell ist es mdglich, den gesamten Luftstrom von 3oo m}f:
durch einen entsprechenden Abscheider 7u leiten, Der Abscheider
muB moglichst wartungafrei und leicht zu reinigen sein. Er darf
auch nicht zu Verstopfungen flihren. Am geeignetsten erscheinen
hierfir Zyklone, Der im Zyklon erzeugte Druckverlust wirde jedoch
bei Seugbetrieb einen zu hohen Unterdruck in der Inhalationskam-
mer verursachen, Daher erscheint es glnatiger, wenn irgend mdglich,
den Grobanteil direkt im Verdisungsstrom, d.h. unmittelbar hinter

dem Generator abzutrennen.

t\ C
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Abscheider fiur Niedrigkonzentrationen

Zur Abscheidung des Grobanteils erschien uns am besten ein Klein-
zyklon geeignet. In einer groBeren Me@reihe wurde die glinstigste
Anordnung und die erforderlichen Betriebsbedinqungen des Zyklons
ermittelt, 8ild 3 zeigt schematisch den Aurbau. Der Austritt der
Dise ist mit dem tangentialen Eintritt des Zyklons verbunden. In
das Zwischenstiick mUndet ein Schlaucnstick, durch das Zuluft von
einer Stickstoffflasche eingespeist werden kann, Das Feinaeroscl
verldalt den Zyklon durch das Tauchrohr und wird von der Trigerluft
in die Mischstrecke transportiert. Die im Zyklon abgeschiedenen
Tropfen sammeln sich in einem angeflanschten Auffangbehélter, der

mit einem AblaBhahn versehen ist.

Durch Variation der Zuluft kann man die Abscheidung, d.h., die Fein=-

heit des Tropfenspektrums am Zyklonaustritt vecandern.

r e~
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Abscheider fur Hochkonzentrationen

- povek s AW {CLQ Cuwnt

Fir die Schlick-Disen ist sowohl die Treibluftmenge als auch der
Grobsprih bedeutend groBer als bei den Disen fir Niedrigkonzentrationen,
Entsprechend gréBer missen die Abmessungen des Zyklons sein. Bild 4
zeigt schematisch seinen Aufbau, Die zwei Disen sind in einem tangen-

tialen Eintrittsstutzen eines Zyklons untergebracht. Am Tauchrohr




befindet sich ein Anschlu@ flir die Zuluft. Die Zuluft sorgt fUr
einen gewissen Unterdruck im Zyklon und saugt neben den Disen et-
vas Umgebungsluft an, so da’ kein Sprih nach auBen tritt. Letzte-
re trangportiert zusammen mit der Vevdlsungsluft den Feinsprih
Uber das Tauchrohr zur Mischstrecke, wanrend der Grobsprih im Zy-
klon nach unten ablduft, Der Grobsprihanfall ist hier relativ hoch,

vird aber im'Eyklon quantitativ . rlckgehalten.
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Messung und Uberwachung des Aergsols

Die Erzeugung eines Aerosols mit definierter Konzentration und

ganz bestimmter TeilchengroBenverteilung erforderte eine groBe

Zahl von Aerosolmessungen. Letztere wurden Uberwiegend mit Kaska-
denimpaktoren durchgefiihrt. Parallel dazu wurde auch mit Streu-
lichtzahlgerdten gearbeitet, die flr einige Wochen von den entspre-

chenden Herstellerfirmen gemietst worden waren.

Kaskadenimpa'itor

Hierzu wird mit einer Vakuumpumpe Uber eine Entnahmesonde ein Teil-
gasstrom von ca. 5 l/min durch einen Kaskadenimpaktor gesaugt. Die
Entnahmezeit richtet sich nach der Aerosolkonzentration, betrigt

aber in der Regel einige Minuten. Die entnommene Gasmenge wird mit

einer Gasuhr kontrolliert.

Im Kaskadenimpaktor wverden die Aerosoltrdpfchen nach GroBe getrennt
auf Glasplattchen niedergeschlagen. Eine Abbildung des Gerates und
eine Schemazeichnung des Trennvorgangs findet man im beigeflgten
Prospekt., Die mittleren TropfenardBen der Fraktionen sind aus Eich-
megsungen bekannt. Die Niederschlagsmengen dirfen maximal einige
Milligramm betragen , man bestimmt sie durch Wagung auf einer emp-

findlichen Waage. Aus Niederschlagsmengen un-i £ tnahmevolumen er-

) , ! . 3
rechnen sich die Aerosolkonzentrationen in mg/m”~.




Der Vorteil des Kaskadenimpaktors gegenuber anderen, zdhlenden
MeGgeriten liect i j “ N, nicht Teilchenzanhlen
gemessen verden, AuBerdem erfolgt die Klassierung wie Uberwviegend
in den Lungenpartien auch gemdB dem aerodynamischen Teilchendurch-

Me 38€T.

Da im Kaskadenimpaktor die Aercsclteilchen abgeschieden wverdei,

kdnner, sie anschlieBend weiter untersucht vergen. Die aufgefange-
nen Mengen liegen zwar nur im Milligrammbereich, sind aber im all-
gemeinen fUr empfindliche analytische Untersuchungen dennoch aus-

reichend.

StreulichtmeQgerite (Lo bt ~ SeattRrvas

Zum Aufiangen wdgbarer Mengen im Impaktor bendtigt man bei den

, . % i : o
Langzeitversuchen mit Aerosolkonzentrationen von 1 mg/m” Entnah-

-

mezeiten von ca. 2 Stunden. Fir die Uberwachung des Aerosclstromes

vdle daher ein Monitorgerdt mit momentaner Anzelge empfehlenswert.

Im Prinzip eignen sich dafir StreulichtmeGgercte. Derart.ge Geridts
3
I

arpeiten aber bei 1 mg/m” und Teilchen zwischen 0,3 und 3 lm be-

reits an der oberen Grenze ihrer Zihlkapazitat.

In Kontaktgesprdchen mit vier Herstellerfirmen /11,

konnten von letzteren beziglich der Einsetzbarkeit der Gerite keine
verbindlichen Zusagen gemacht werden. Es empfahl sich daher eine
Erprobung unter den entsprechenden Versuchsbedingungen, Die Gerite
wurden von den Firmen /13/ und /14/ gegen Leihgebihr zur Verfigung

gestellt.

L f
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Durchfihrung der Verdiusunysversuche fffﬂ»| (c~fatﬂ*'au S e

Das Auffinden und Erproben geeigneter Generatoranordnungen erfor-

derte die Durchfihrung einer groBen Zahl von Verdiisungsversuchen,




Jeder VerdiUsungsversuch war von einer Aerosolanalyse mit dem Kaska-
denimpaktor begleitet, Aus arbeitshyaienischen Grinden wurden die-
se Versuche zuerst mit einer Ersatzflissigkeit (Verdichtertl loo,

300 cP bei Raumtemperatur) anstelle des MDI durchgefihrt,

K'-:.1,«.‘:
Niedrigkonzentrationen

Fur die Niedrigkonzentrationen bestand das Problem darin, ein genii-
gend verdinntes Aerosol der geforderten Feinheit zu erhelter. Hier-
zu wurden die Bohrungen sowohl der Saugkandle als auch der Druckka-
ndle im Bereich von 0,5 bis 2 mm variiert. Der Treibgasdruck wurde
von 0,5 bis lo bar eingestellt. Zusdtzlich wurde die Zuluft am Zy-
klonabscheider verdndert, Bild 5 zeigt von einer Duse mit 1 mm Bch-
rungen einige GroBenverteilungen, die sowchl in Menge (in 300 mB/h)
als auch fFeinheit der Aercsole den Forderungen entsprechen. Die Kur-
venverte geben den Massenanteil der Tropfen oberhalb der Referenz-

tropfeng-dBe an.,

A

-

Hochkonzentrationen

Zur Ermittlung der optimalen Verdiisungsbedingungen muBten mit den
Schlickdlisen ebenfalls zahlreiche Versuche durchgefilhrt werden. So
120t sich die Spaltweite der Olsen verdndern, Treibgasdruck und Ma-
terialdruck wurden im Bereich bis lo bar verdndert., Auch die Dimen-
sionierung des nachgeschalteten Zyklons uno die Zuluftmenge muBten
variiert verden. Bei Zusammenschaltung von 2 Schlickdlsen mit grdBter
Spaltweite und den in Bild é angegebenen weiteresn Verdisungsparame-

tern konnte auch hier ein geeignetes Aeroscl erzeugt werden,
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Versuche mit MDI 44 V Zo

Mit den nach ldngeren Versuchen ermittelten optimalen Verdisungs-
und Abscheidebedingungen wurden die Versuche mit MDI begonnen, Hier-
zu wurde uns das polymere MDI 44 V 20 zur Verfigung gestellt, Die
Oberflachenspannung betrug bei 24°C S0 mN/m, die Zghigkeit in Ab-

hangigkeit von der Temperatur ist in Bild 7 angegeben.

;J_-L_j
Niedrigkonzentrationen

Bild € zeigt Verteilungskurven von MDI-Aerosolen, die den gestellten
Anforderungen entsprechen, Menge und Feinheit des Aerosols hdngen je-
doch, Uber die Viskositdt, sehr von der Temperatur des MDI ab. Auf
unserem FreiluftmeBstand wurde deher mit Heizbandern, Thermoelement
und Temperaturregler die Temperat. ' des Aerosolgenerators wcnstant
gehalten. Spater empfienlt sich vielleicht sin Thermostat.
FUllvolumen der Dilse dirfte flUr eine Betriebszeit von 4 uis 6
Stunden ausreichen, Es kam zu keinen Verstopfungen der Bohrungen,
Da jedoch MDI an Luft reagiert, mulB die Dise nach jedem Zyklus sorg-
faltig mit Aceton ausgewaschen und gereinigt werden. Aus gleichem

Crunde sollte Bombenstickstofr als Treibgas benutzt werden,

]b~Li»

Hochkonzentrationen

Bei Verdidsungen mit MDI setzten sich die Schlick-Disen nach kurzer
Zeit zu, d.h., in der Regel nach 1 bis 2 Minuten. Diese Stdrungen
sind visuell nhne Schwierigkeit am Verschwinden des Sprihstrahls zu
erkennen, Als Ursache wurde ein Verstopfen der Disen durch bereits

im MDI vorhandene Klimpchen oder durch an der Disendffnung reagieren-
des MDI vermutet,

Zur Abhilfe wurden in die Zuflhrungsleitung vom Vorratsbehidlter zu

den Disen Siebgewebe eingebaut. AuBerdem wurde das MDI vor Einfil-




len in den Vorratsbehadlter in erwvdrmtem Zustand filtriert.

Der bei den Schlick-Disen groBe Treibgasdurchsatz verursachte auler-
dem eine merkliche Temperaturerniedrigung, und damit Uber die Visko-
sitdt eine verminderte Verdilsungsrate., Der Vorratsbehdlter wurde da-

her beheizt.

Bild 9 zeigt eine mit dem Kaskadenimpaktor gemessene Aerosolgrdlen-
verteilung, die den Feinheitsanforderungen entspricht. Die verdiste
Menge bzw, die Konzertration ist stark von der Temperatur des MDI ab-
hangig. Soll bei Raumtemperatur verdist werden, muB zur Erreichung

von 3Joo mg/m3 eine dritte Dise hinzugeschaltet werden.

Mit den obigen MaBnahmen lie@ sicnh der gesamte Inhalt des Vorrats-
behdlters verstopfungsfrei verdiisen. Bei einem Fassungsvermdgen des
letzteren von 1,2 1 dauerte das jedoch nur ca, lo Minuten, Fir spi-

ter ist ein entsprechend groBerer Behialter vorzusehen,

Joan I'Lf ﬂ‘«\ﬁﬁ’L‘—f 983 Y L.SLJ Sea H'QFWJ

Erprobung der Streulichtmeflgerite

StreulichtmeBgerdte sind flr die Langzeitversuche vorgesehen, um die
Konstanz der Feinheit und Konzentration des Aerosols kontinuierlich
zu Uberwachen., Sie sollen also eire sofortige Anzeige erlauben, falls

eine Dise einmal verstopfen sollte,

Die Gerdte saugen Uber ein Sondenstlck Prifgas aus der Melleitung an
und transoortieren es in eine Melzelle, Die Me@Bzelle wird mit einem
scharf fokussierten Lichtstrahl beleuchtet. Jedes vom Licht getroffe-
ne Einzelpartikel sendet seinerseits Streulicht aus, das aufgefangen
und analysiert wird. Der Streulichtimpuls ist von der TeilchengroGe
abhdngig. Als Ergebnis drucken die Cerdte die Teilchenzahlen aus,

die sich in einem bestimmten vorgegebenem MelBvolumen befinden und in-

nerhalb gewisser GrdBenbereiche liegen.




Es wurden folgende 3 Gerdtetypen erprabt:

Preis (ca.) Bemerkungen
DM

Kuntron 0,5 -1~
Rayco 0,3 - 09,5 -

Royco o,l bis 6,1 rm (16 Klassen)

Die Typen Kontron 2c0-6 und Royco 225 haben je 5 MeBbereiche fir
TeilchengréBe, die z.T, variabel einstellbar sind, Der Typ Royco

ist ein Lasergerdt, bei dem die Teilchen in .6 vorgegebene CroGen=-
klassen eingeteilt werden, Alle Gerdte haben eine eigene Ansaugpumpe

und sind mit DOruckern versehen.,

StreulichtmeBgerdte haben unterschiedliche maximale Zdhlraten. Um die
Zuverldssigkeit der Anzeige bei 1 mg m3 zu tasten, wurden die Par-
tikelzahlen in Abhdngigkeit von den Aerosolkonzentrationen gemessen
und mit den Impaktorwerten verglichen,

fav g L.{_f
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Abhdngigkeit der Teilchenzahlen von der Aerosolkonzentration

Hierzu wurde die Zerst&duberdiise auf eine Aerosolkonzentration (Er-
satzflissigkeit) von ca. 1 mg/m3 in einem Luftstrom von 3oo mj/h ein-
gestellt, Unter gleichen Verdlisungsbedingungen wurde dann der Luft-
strom schrittweise auf 200, loo und 50 mj/h verringert, so dal entspre-
chend Aerosolkonzentrationen von 1,5; 3 und 6 mg/rn3 erzeugt wurden,

In Tabelle 1 sind die gemessener. Teilchenzahlen in Einheiten von 103
zusammengestellt, Bezieht man die MefGwerte auf die Sollwerte, die

sich aus der Hochrechnurg der bei 300 ms/h erhaltenen Teilchenzahlen
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ergeben, so erhdlt man die entsprechenden Prozentzahlen. Die Teil-
chenzahlen beziehen sich beim Kor*ton und beim Royco 225 auf 280 ml,
oeim Royco 2z6 auf looo ml, Tei. . 1 grdBer als 3 pm wurden prak-

A2 tisch keine gemessen.

Die Angabe c.r., beim Kontrongerit bedeutet over range, d.h. eine zu
hohe Zanlrate. Letztere tritt im Kanal > 0,5 um schon bei 3oo ms/h
ein, bei 5o ms/h verden auch die hdheren Kandle davon erfaBt. Das

Kontrongerdat scheidet daher als Monitorgerdt aus.

Dagegen liefern beide Royco-Gerdte im Bereich 0,3 bis 3 um Teilchen-
zahlen, die den Aerosoclkonzentrationen in etwa proportional sind, Er-
staunlicherweise nehmen die Teilchenzahlen unterhalb o,4 um mit wach-
sender Aerosolkonzentration nicht zu, sondern ab. Eine hdhere Aero-

solkonzentration und eine ldngere Verweilzeit in der Mischstrecke be-

-—_

wvirken also eine stdrkere Agglomeration der kleinen Teilchen. Cleich-
zeitig erhoht sich der Anteil an grdBeren Teilchen durch Aufnahme

der kleinen Teilchen Uberproporticnal,

Aus der. Teilchenzahlen und -groGBen lassen sich die Aerosolkonzentrationen
ausrechnen, In Tabelle 2 sind die Werte vom Royco 225 den Werten ge-
gertbergestellt, die sich aus den gleichzeitig laufenden Impaktormes-
sungen ergaben. Die Konzentrationen gem&l@ Streulichtmessung liegen um
20 bis 4o % unter den Impaktorkonzentrationen. Der Grund hierfir Jirf-

. te Uberwiegend in der Schuierigkeit liegen, Massenverteilungen Uber
Anzahlverteilungen zu ermitteln. Zudem besitzt das Gerdt Royco 225
nach Bild lo zwischen o,7 und 1,4 um einen Bereich, in dem keine ein-
deutige Zuordnung von Me@Bsignal und TeilchengrolBe existiert. Damit
erkldaren sich auch die Unterschiede in den in Bild 1l aufgetragenen

Verteilungskurven,

In Bild 12 und 13 sind fir 0l- und MDI-Aercvsole die Verteilungskurven

des Gerdtes Royco 226 mit jenem des Impaktors verglichen. Beim MDI-
Aerosol ist die Streulichtkurve i1n den Feinbereich verschoben, die
Konzentrationen liegen nur bei ca, lo % der im Impaktor gemessenen

Werte. Bei einer Uberpriifung durch die Lieferfirma wurde eine Defo-




kussierung des Gerdtes festgestellt, Korrigiert man die Verteilungs-
kurve auf die des Kaskadenimpaktcrs, so erhdlt man Kenzentrationen,
die bei ca. 30 % der Impaktorwerte liegen. Mit dem Olaerosol erhidlt
man durch das Streulichtgerdat fast gleiche Verteilungskurven wvie mit
dem Impaktor., Die Konzentrationen becragen jedoch auch hier nur ca.
30 % der Impaktorkonzentration. Die genaue Ursache dieser Differenz
ist nicht bekannt, sie ist jedoch unzweifelhaft bei den Streulicht-

gerdten zu suchen.

Aus dem Verlauf der Verteilungskurven ist Ubrigens ersichtlich, daB
die TeilchengroBen praktisch vdllig auf den Bereich von o,3 bic 3 Hm

beschrankt, d.h. auch nach unten hin begrenzt,sind.

Auf die Verwendbarkeit der Streulichtgerdte als Monitorsvsteme haben
die obigen Abweichungen keinen EinfluB8. Im Prinzip sind beide Royco-
Typen hierfir geeignet. Auf CGrund unserer Erfahrungen scheint jedoch
der Typ 225 etwas robuster zu sein, wdhrend beim Lasergerdt 226 so-

wohl Defokussierungen als auch Verstopfungen in der Aerosolzuleitung

auftraten.
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Zusatzuntersuchungen mit den Streulichtgerdten

Die Verfigbarkeit der StreulichtmeBgerdte gab die Gelegenneit, eine

Reihe weiterer fir das Projekt wicntiger Untersuchungen durchzufiihren,
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Die Uermischung_deé Aerosolstromes mit der Trdgerluft

Beim Eintritt in den Inhalationskafig muB sich der Aerosolstrom voll-
stdndig mit dem Trdgerluftstrom vermischt haben, da im anderen Fall
die Versuchstiere unterschiedlichen Konzentrationen ausgesetzt wir-
den, Bei unseren Versuchen besorgte die Durchmischung eine mehrere
Meter lange Rohrstrecke, die bei den spateren Inhalationstests mdg-

licherweise aus rdumlichen Grinden nicht zur Verfiigung steht., In die-
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Tabelle 3 bringt eine chronologische Zusammenstellung der Ergebnisse,
In einer 1. Me@serie vom 17.10.79 bis zum 1l6.l1.80 wurden die Impak-
torniederschldge im Labor von Herrn Or, Vogtel nach unterschiedlichen
Verfahren auf ihren MDI-Gehalt untersucht. Abgesehen von den hohen
Konzentrationen liegen die analytisch nachgewiesenen MDI-Mengen weit

unter den gravimetrischen Mengen.

Parallel zu unseren Impaktorentnahmen wurden vcn Herrn Or., Vogtel,

£ FE-DZA, Aerosol- und Gasproben mit Impingerflaschen, Gasmduser und
‘ Fritten gezogen. Die analytische Untersuchung dieser Proben =-7ab
ebenfalls groBe Defizite gegeniber den gravimetrischen VW.rten.

diese Arbeiten wird von Herrn Dr. Vogtel ein eigener Berich! = . jz-

legt werden.

Ein Teil der Differenzen 1aBt sich mit den groBen Schwierigkeiten er-
kldaren, die die Probenahme und Analyse derart geringer Aerosclmengen
bereiten. So verteilen sich die in Tabelle 3 angegebenen Aerosclmengen
aut nochmals bis zu lo GroBenfraktionen, die, jeweils gesondert gewo-
gen, mit Tetrachlorkohlenstoff abgewaschen und analysiert wercen muBten.
In einem Zusatzversuch, bei dem die Verdiisung ohne Zyklone erfolgte,
wurden die abgeschiedenen Aerosole in drei Fraktionen zusammengefaGt
und durch IR-Messungen analysiert. Das Ergebnis ist in Tabelle 4 mit
angefihrt., Hier wird auch bei der feinsten Fraktion noch eine 8o X%-ice
Ubereinstimmung erzielt. Bei den weiteren Messungen wurden daher alle
Fraktionen einer Prcobenahme gemeinsam abgewaschen und analysiert. Da-
bei ist zu beachten, daB die MDI-Niederschlige fest auf den Glasplat-

ten haften und daher sehr sorgfdltig abgewaschen werden missen.

Auf der Suche nach Fehlemmdglichkeiten wurde auch die Wdgetechnik
Uberprift, So wurden u.a, Vergleichsmessungen mit einer gleichwer-
tigen Waage in einer anderen Laborabteilung durchgefihrt. Ferner wur-
den NaCl-Aerosole erzeugt und mit dem Impaktor aufgefangen. Die NaCl-
Niederschldge wurden sowohl gravimetrisch als auch analytisch be-

stimmt. Alle dizse Untersuchungen bestdtigen die Zuverldssigkeit der




Impaktormethode und der Gravimetrie,

Es bestand jedoch die Mdglichkeit, dal sich die MDI-Niederschlage

im Impaktor wahrend der langen Probenahmezeit umgewandelt hatten,

Um das zu prifen, wurden am 30.11.79 fUnf MDI-Praben direkt, d.h.
ohne den Umweg Uber die Aerosclform, auf Glaspldttchen gebracht,

Die Proben wurden bis zu 17 Stunden offen stehengelassen und von
Zeit zu Zeit gewogen, Die Gewichte nahmen in diesem Zeitraum um
maximal 5 % zu. Nach unterschiedlichen "Reaktionszeiten'" wurden die
Niederschldge abgewaschen und die Waschflissigkeit analysiert., Nach
Tabelle 4 besteht eine gute Ubereinstimmung zwischen Wigung und
Analyse. Man konnte daraus schlie@en, dal die Aerosole nach Abschei-
dung auf den Glasplatten keine Verdnderung mehr erfahren. Im Impak-
tor allerdings werden die Niederschlage wiahrend der Ertnahmezeit zu-
gdtzlich noch von einem Luftstrom angeblasen. Biglang ist unbekannt,
ob hierdurch aktive Komponenten des MDI aus dem Niederschlag ausge=-
trieben werden kdnnen, wodurch der inerte Anteil im Niederschlag

steigen wirde,

In einer zweiten Me@serie vom 3.3.80 bis lo.3.80 wurden lediglich Im-
paktorproben gezogen. Die Niederschldge wurden nach Wdgung abgewa-
schen und von Dr, Ebbighausen, FE-DZA, mittels IR-Apalyse auf MDI un-
tersucht, Die Ergebnisse sind ebenfalls in Tabelle 3 zusammengestellt,
Die analytischen MDI-Mengén sind umgerechnet und direkt mit den gewo-
genen Mengen vergleichbar. Man sieht, daB bei Konzentraticnen ocberhalb
5 mg/m3 zvischen beiden Methoden eine Ubereinstimmung bis auf + lo %
gefunden wird, wdhrend bei niedrigen Konzentrationen zunehmend ein De=~

fizit bei der Analyse auftritt,
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Entnahmen mit Verweilzeitkammer

In der bis dahin benutzten Mefstrecke waren die Aerosole bis zum

Auffangen im MeGgerdt nur einige Sekunden der Umgebungsluft ausge-




getzt. Im gpdter vorgesehenen Inhalaticnskifig betrdgt die mitclere
Verwveilzeit jedoch 2 Minuten. Nachcdem z.T, bei den bisherigen Unter-
suchungen Umwandlungen bzw, "Verluste'" von MDI aufgetreten waren,
muBte sichergestsllt werden, daB cie Versuchstiere nicht ein bereits
veitgehend abreagiertes MDL inhalieren wiirden, Aus diesem Grunde
wurde als Verweilzeitkammer eine Kabine in die Melstrecke eingebaut,
bei den entsprechenden Versuchen wurden die Aerosolproben vor und
hinter dei Kabine entnommen. Die Versuchsergebnisse sind in Tabelle 5
zusammengefalt., Zusdtslich zu den dort aufgefihrten Analysen wurden
veitere Impaktorproben z.B. zur Bestimmung von org. C verwandt. Paral-
lel zu den Impaktorentnahmen wurden an einigen Tagen auch wvieder von
Dr. Vogtel Aerosolproben mit Waschflaschen und Gasmdusen gezogen.
Uber diese Ergebnisse wird von Or. Vogtel wieder gesondert berichtet

verden ,

In Tabelle 5 sind in der 2. Spalte die durch die Kabine gesaugten
Luftmengen angegeben. Daraus ergeben sich die in der 4., Spalte angege-
benen mittleren Verweilzeiten des Aerosols. Die Zeiten in der 3. Spal-
te beziehen gich auf die Entnahme. Es sind die maximalen Zeiten, die
das MDI bis zum Abwaschen als Niederschlag auf den Glaspldttchen

verbringen kann, Alle Entnahmezeiten sind grdBer als die Verweilzeiten,

In der 4, Spalte ist die Bemerkung Staub eingetragen, wenn die nach-
folgenden Werte sich auf Staubmessungen der angesaugten Luft beziehen,
Die Messungen liefen parallel zu den Verdisungsmessungen. Chne Ver-
diisung ergaben sich praktisch gleiche Staubkonzentrationen fir den
Rohreintritt sowie vor und nach der Kabine. Die Staubwerte liegen

zwischen 0,16 und 1,62 mg/ms, veisen also starke zeitliche Schwankun-

gen auf, Bel geringen Aerosolkonzentrationen unter 5 mg/m3 missen d.e

Staubwerte von den gravimetrischen Aerosolverten zbgezogen werden, um

einen Vergleich mit den analytischen MDI-Werten sinnvoll zu machen.

In Spalte 5 und 6 sind die Absolutmengen der aufgefangenen Aerosole,

in Spalte 7 und 8 die daraus abgeleitet=n ¥ ‘entrationen eingetragen.




Jeveils gegenibergestellt sind die gravimetrisch und analytisch
(Uberwiegend mittels IR-Messung) ermittelten Werte. Die ¢ ingeklam-
merten Werte beziehen sich immer auf die Entnahme hinter der Kabine,

die anderen Werte wurden vor der Kabine gemessen.

Die mit dem Kaskadenimpaktor gravimetrisch gemessenen Absolutmengen
bzw. Konzentrationen stimmen weitgehend vor und hinter der Kabine
Uberein, vwas gleiche gilt flr die aus den Impaktorniederschldgen analy-
tisch bestimmten MDI-+engen. Letzteres heilt aber, daB die Verweilzeit
der Aerosole in der Kammer keine merkliche Umwandlung des MDI der

Aerosole bewirkt, Das gilt auch flr kleinste gemessene Konzentrationen.

Etwas weniger eindeutig fdllt der Vergleich zwischen dem gravimetri-
schen und dem analytischen Aerosolnachweis aus, Am besten geht man hier
von den Konzentrationen aus., In Tabelle 6 sind die gravimetrisch und
analytisch erhaltenen mittleren Konzentrationen (vor und hinter der
Kabine) geordnet nach abfallenden Konzentratiomen aufgetragen. Zusdtz-
lich ist das Verhdltnis der beiden Konzentrationen in Prozent ange-
geben, Der Staubanteil wurde jeweils vorher von den gravimetrischen
Werten abgezcgen. Es kann um so weniger MDI in den Impaktornieder-
schldgen nachgewiesen werden, je geringer die Aerosolkonzentrationen

sind.

Dag konnte heiBen, dal bei geringen Aerosolkonzentrationen die Umwand-
luna des MDI schneller und vollstdndiger vor sich geht als bei hohen

Konzentrationen,
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Diskussion der Ergebnisse

Die Ergebnisse werfen u.a. folgende fFragen auf: l. Warum stimmen Gra-
vimetrie und Analytik flUr grd@ere, nicht aber fir kleine Aerosolkon-
zentrationen Uberein? 2., Sind die Differenzen im Aerosol selbst oder

lediglich in der Probenahme begrindet?




lein ist zu sagen, dal mit abnehmenden Aerosolkonzentrationen

cie meBtechnischen Probleme (Entnahme, Gravimetrie, Analytik) zu-

nehmen. Z.T. macht sich auch bereits dsr Staub in der Umgebungsluft
tdrend bemerkbar. Fsrner sind hier die Entnahmezeiten sehr gro@.
‘iirend dieser Zeit wvird der Niederschlag von einem scharfen Luft-

¢ 1hl angeblasen. Falls hierdurch irgendwelchz aktiven Komponenten

agetrieben werden, mu@ sich bei der anschlieBenden analytischen MDI-

Bestimmung ein Defizit gegenilber der Gravimetrie ergeben. (Zur Kli-

rung dieses Sachverhaltes sollen noch einige Versuche mit angeblase-

nen, nicht-aerosolfdrmigen MDI-Proben durchgefihrt werden),

Falls bei diesen Untersuchungen eine Ubereinstimmung zwischen Gravi-
metrie und Ar.alytik erreicht wird, mu@ das Defizit im Aerogsol selbst
gesucht werden. Denkbar ware ein Ausdampfen der aktiven Komponente
aus dem Aerosol bis zur Einstellung des entsprechenden Partialdampf-
gleichgewichtes., Dadurch wiirde sich wieder eine Oiskrepanz zwischen
Gravimetrie und Analytik ergeben. Da der Partialdampfdruck ven der
Aerosolkonzentration unabhdngig ist, macht sich das Defizit bei hdhe-

ren Konzentrationen weniger bemerkbar.

Zur Klarung dieses Sachverhaltes sollte nochmals in sorgfialtigen Un-
tersuchungen der Gesamtgehalt des MDI in der MeBluft, d.h. aerosol-
und dampfformig, gemessen werden. Das Defizit im Aerosol miBte aurch

den jeweiligen dampffdrmigen Anteil kompensiert werden.

Als dritte Moglichkeit bleibt schlieBlich eine teilweise Reaktion des

MDI an der Oberfldche der Aerosolteilchen mit der Umgebungsluft, Hier-
bei wdre allerdings weniger erklarlich, warum das Pefizit sich hauptsdch-
lich bei kleinen Konzentrationen bemerkbar macht. AuBerdem miBte die
Reaktionszeit einen EinfluB haben, d.h. die Ergebnisse vor und nach

der Verwveilzeitkammer miUBten voneinander abweichen.

AbschlieBend sei noch auf /15/ hingewiesen, Auch dort ergaben sich

Schwierigkeiten beim Nachweis von MDI in Aerosolen,
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labelle 2: Vergleich der mit dem Royco 225 und dem Impaktor

gemessenen Aerosolkonzentrationen VT 102 076/2




Datum

Luftstrom
Q nljfh

Ent

alunezelt

L min

Aerosol absolut mg

gravimetr.

anal ,MDI

Aerosolkonzentrat mg/mj

gravimetr.

anal.MDI

17.10.79 75 lo 0,6 T2 2,9
22.10.79 loo 5 1,55 58 5,75
22.11.79 75 35 1,24 35 3-5
75 35 25955 34 3-5
2512519 75 lo 5,7 121 lo2
75 lo 5,5 118 88
16. 1.8c loo 15 2,2 32 6,2
loo 20 2,9 32 13

3. 3.80 loo 60 0,7 0,33 2,5 1,15
loo 60 1,04 0,4 Iyl 1,38

4.3.80 62 62 1,5 13 5,0 4,3
62 62 242 1,6 8,1 5,9

5.3.80 66 15 6,7 6,1 94 85
lo.3.80 loo 30 1,15 151 8,2 7,8
loo 120 0,34 0,17 0,6 0,3

Tabelle 3: Vergleich des gravimetrischen und des analytischen 'IR) Nachweises
der Aerosolniederschldge im Kaskadenimpaktor. 1. u. 2. Serie.

VT lo2



F-Batum

Analyse (IR)

| HeaklLionszeit
min

30.11.73
(MDI-Proben in
Umgebungsluft)

o}
D

3o
looco

L1 2

(fraktionierte
Aerosolproben)

F .ktion
0,3 - 1 um
1 =~3um

~ 3fum

Tabelle 4:

Vergleich von Gravimetrie und IR-Analyse

Konzentrationen mg/mJ Entnahmezeit
gravimetrisch analytisch % t min
é0 50 83 15
9249 47,5 S0 15
47 39 83 16
5,6 Syé 93 50
2,1 1,8 85 120
1,1 0,5 46 120
1,1 0,5 46 120
0,97 0,30 62 112
Tab. _6: \Verglei:h des gravimetrischen und analytischen

Nachweises von MDI-NiederschlZgen

VT lo2 076/2




Datum

3 Q
m” /h

Verveilzeit
min

Aerusol absolut mg

gravim.

anal, MDI

Aerosolkonzentrat.

mg/mj

gravim.

ranal.

MDI

loo
loc
66
66

Staub
4,1

Staub

1,85

0,72 (0,62)
0,89

4,00 (4,50)
o )

2,10 (1,73)
0,23

0,78 (o0,68)

0,91 (o0,47)
0,31

3,64 (3,48)

3,41 (3,35)
0,308

1,65 (1,56)

0,33 (o,30)

3,10 (3,78)
£ 0,02
0,96 (1,10)
< 0,04
0,30 (0,27)

0,30 (o0,30)

3;33 (3;16)
2,80 (2,70)
o,oc7

1,31 (1,29)

0,33

1,37 (1,24)
1,64

6u,7 (62,5)
1,42

3,78 (3,10)
0,16

1,42 (1;23)

1,65 (0,85)
0,24

53,6 (50,7)

47,5 (4é,0)
0,91

6,73 (6,217)

(0,57)

(54,2)

(1,79)

(0,49)

(0,54)

(46,0)

(38,0)

(5,02)

Tabelle 5: Vergleich des gravimelrischen und des analytischen Nachweises (IR)

der Aerosolniederschlége im Kaskadenimpaktor. 2. Serie mit Kabine.

VT 102 076/2




PERCENT DEPOSITION

PARTICLE DIAMETZR [um)
Fig. 1. Per cent deposition as a function of parucle diameter tunity deasity scherical naraciestin tae

enure respiratory tract (TOTAL). in the nasopharyngeal-tracheotronchial rezion i NP-TB1 aad in
the pulmonary rezon (P).
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cem Falle mu@ ein Mischaggregat eingesetzt werden. Als solches wur-
de von uns ein Mischer der Fa. Sulzer, Winterthur, getsstet (Mel-
lapack). Hierzu wurde die Aerosolverteilung dber einen Rchrquer-
schnitt in 1,6 m Entfernung vom Aerosolgemerator gemessen, und zwar

mit und ohne Zwischenschaltung des 0,34 m langen Mischers.

" In Bild 14 sind die mit dem Roycc-Gerdat 225 gemessenen Teilchenzah-
len (wie auch in Bild 15 und 16 bezogen auf 280 ml) in Abhangigkeit
von der Entfernung von der Rohrwand eirigetragen. Die Rohrmitte liegt
bei loo mm, Die Abszisse ist eine Zeitachse, zwischen den einzelnen

MeGpunkten liegt etwa 1 min.

Ohne Mischer treten besonders an den Rohrwdnden starke, auch zeit-
liche Schwankungen der Teilchenzahlen auf, Mit Mischer haben letz-

tere dagegen eine bemerkenswerte Konstanz und Gleichverteilung.

.T-A
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[ [ Laegna et
Temperatureinflu@ auf die Verdisung von MDI

Bei der \'~rdiisung von MDI auf dem Freiluftstand wurde bei kihler
Witterung eine zeitliche Abnahme der Aerosolkonzentration festge-
gtellt. Gleichzeitig wurde eine Abkihlung der Dise bemerkt. Darauf-
hin wurde mit einem Thermoelement die Temperatur des MDI in der-
Dise gemessen., Sie nahm wéhrend ca. 1 h von 13 auf 8%c ab, die Ken-
zentration ging etwa auf die Hdlfte zirick., Die Ursache liegt in
der Abnahme der Viskositat des MDI.

Den EinfluB der /emperatur auf die Aerosolkonzentration zeigt

8ild 15. Hier wurde das MDI wZhrend der Verdisung langsam von lo
auf 40°C aufgeheizt. Die Partikelzunahme liegt zwischen einer und
zvel Zehnerpotenzen, Je .iach der Temperatur des Versuchsraumes muf
spdter u.U. der Aerosolgenerator auf konstanter Temperatur gehalten
wverden. Bei konstanter Temperatur wird auch ein zeitlich konstantes

Disenspektrum erreicht.
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DruckeinfluB auf die Verdisung

Der starke EinfluB des Treibdruckes auf die Verdilsuiig wurde bereits
bei den friheren Versuchen mit dem Kaskadenimpaktor festgestellt.
Ohne ‘lerwendung eines Zyklons wurden z.B. mit dem Impaktor bei 2, 5
und 7 bar Uberdruck 3,8; 18 und 12 mgﬁws gemessen. In Bild lé sind
die bei stufenweiser Druckerhchung im Roycozéhler 225 gemessenen
Teilchenzahlen aufgetragen. Auch hier findet man wieder eine Abnahme
bei 7 bar. Dennoch erlaubt die Anderung des Verdisungsdruckes eine

Variation der Aerosolkonzentration um mindestens eine Zehn erpotenz.

Maad. ot l‘ﬂ-.f f} at rgaell

Analytische Aerosoluntersuchungen

Bekanntlich reagiert MDI mit Wasser unter Bildung von Folgeprodukten.
Die Reaktionsgeschwindigkeit ist eine Funktion der Temperatur, aber
auch der Verteilung. Wegen ihrer gro@en spez. Oberfldche kodnnen feine

Aerosole relativ schnell mit Luftfeuchtigkeit reagieren,

Es ist daher von Interesse, ob die Aerosole bei einer mittleren Auf-
enthaltsdauer im Tierkdfig von 2-3 min Uberwiegend als Ursprungssub-

stanz oder bereits als Reaktionsprodukt inhaliert werden.

In Zusammenarbeit mit Herrn Dr, Keller sollten daher analytische
Aerosoluntersuchungen durchgefihrt verden. Dazu muBte von uns ein
Aerosol entsprechender Feinneit und Konzentration erzeugt werden,
Die Uberwachung des Aerusols erfolgte durch Messungen mit dem Kaska-
denimpaktor. Der Impaktor diente aber gleichzeitig auch als Probe-
nahmegerdt. Dazu wurden die MDI-Niederschlige auf den Glasplittchen
gevogen und anscnlielend abgewaschen. Die Waschflissigkeit wurde in
das org. anal. Labor geliefert und dort chemisch auf ihrecn Gehalt an
MDI untersucht. Die analytisch nc :hgewiesene Menge an MDI wurde so-

dann mit der gravimetrisch bestimmten Menge verglichen.,




3oc 200 loo 50
(1 mg/mj) CE5 mg/mj) (3 mg/mB) (6 mg/mj)

n n % n %

> 0,5 um
> 1 pm
>2  pm

Kontron

> 0,3 um
> 0,5 um
o T Hm
21,4 um

Royco 225

o,l 0,17 pm 51
0,17 - 0,27 : 52
0,27 - 0,42 62
0,42 - 0,62 7o
0,62 - 0,87 : ) 74
0,87 1,17 8o
L Y7 = 1; 92 : 80
1,52 - 1,92 24 20 78

Royco 226

. , 3 : . :
Tabelle 1 : Teilchenzahlen (in lo”) bei unterschiedlichen 0.r'., = Over range

Aerosolkonzentrationen
VIl lo2 076/2
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Bild 7: Temperaturabhdngigkeit der Viskositdt
von Isocyanat MDI 44V 20
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